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@Resumen:

Dispositivo para mantener constante la temperatura
de un porta-muestras y uso del dispositivo en
analizadores de sorcion.

Dispositivo (1) para mantener constante la
temperatura de un porta-muestras (2), que tiene:

- un recipiente térmico (3) que contiene un liquido
criogénico (4);

- un vaso (5), por el que fluye liquido criogénico (4);

- un porta-muestras (2), alojado en el interior del vaso
(5);

- un equipo de bombeo (6) del liquido criogénico (4)
para bombear de forma continua liquido criogénico (4)
hacia el vaso (5).

El vaso (5) estd colocado para que el liquido
criogénico (4) caiga en el interior del recipiente
térmico (3) cuando el borde del vaso (5) es rebosado
por el liquido criogénico (4).
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DESCRIPCION

DISPOSITIVO PARA MANTENER CONSTANTE LA TEMPERATURA DE UN PORTA-
MUESTRAS Y USO DEL DISPOSITIVO EN ANALIZADORES DE SORCION

Campo de lainvencion

La presente invencion se refiere a un dispositivo para mantener constante la temperatura
media de un recipiente porta-muestras parcialmente sumergido en un liquido criogénico,
cuya tasa de evaporacion es alta, durante un largo periodo de tiempo. La invencion también

se refiere a un uso del dispositivo de la presente invencién en analizadores de sorcion.
Estado de la técnica anterior

Los analizadores de sorcion vienen siendo ampliamente utilizados para la medida del area

superficial, distribucién de tamafio de poro y capacidad adsorbente de sdélidos.

Para realizar estas medidas, se adiciona una cantidad conocida de un gas en un recipiente
cerrado en el que se encuentra la muestra a analizar y en el que se mide la presion. Al
menos una parte de este recipiente, donde se encuentra la muestra a analizar, se encuentra
a la temperatura de analisis. Conociendo la cantidad de gas que se ha adicionado, la
presion final que se alcanza en el recipiente, el volumen del recipiente y la temperatura

media del recipiente, se puede obtener la cantidad de gas sorbido por la muestra.

Para que el andlisis sea preciso, la temperatura media del recipiente no debe variar durante
toda la duracion del analisis o, si ésta varia, se debe conocer exactamente su variacion a lo
largo del analisis. En muchas de estas medidas, la temperatura de trabajo es una

temperatura criogénica.

Una forma muy habitual de mantener la muestra a analizar a la temperatura criogénica de
andlisis es sumergir la parte del recipiente donde se encuentra la muestra a analizar en un
liquido criogénico, quedando otra parte del recipiente fuera de €él. Para que la temperatura
media del recipiente donde se encuentra la muestra sea constante durante todo el analisis,
el nivel del liquido criogénico con respecto al recipiente donde se encuentra la muestra debe
mantenerse constante, lo cual es un problema debido a que la tasa de evaporacion de los
liquidos criogénicos es muy elevada y los andlisis pueden durar desde varios minutos hasta

varios dias, con lo que la temperatura media del gas contenido en el recipiente parcialmente
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sumergido varia con la variacion del nivel del fluido criogénico

Los fabricantes de equipos de sorcion tratan de solucionar este efecto mediante diferentes
sistemas de control basados en mantener un nivel lo mas constante posible de fluido
criogénico alrededor del recipiente donde se aloja la muestra a estudiar. Algunos de estos
sistemas implementados en la actualidad estan descritos en las patentes US4693124,
US5646335, USRE33567 y CN202330371.

En otros casos, en vez de tratar de controlar el nivel constante de fluido criogénico, se han
propuesto soluciones para poder conocer como afecta la variacion del nivel de éste a la
temperatura media del recipiente, de modo que se pueda aplicar correcciones a la medida

de la presion interna del recipiente, como la descrita en la patente US6387704.

Existe pues la necesidad de proporcionar un dispositivo mediante el cual se asegure el
control y la constancia de la temperatura media de un recipiente donde se aloje una muestra
a estudiar mediante el aseguramiento de un nivel constante de liquido criogénico con

respecto a este recipiente por un largo tiempo, incluso pudiendo llegar a ser indefinido. .
Breve descripcion de la invencion

La presente invencidn soluciona los problemas descritos en el estado de la técnica ya que
se refiere a un dispositivo para mantener constante la temperatura media de un porta-
muestras cerrado, parcialmentesumergido en un liquido criogénico mediante el
mantenimiento de un nivel constante del liquido criogénico en el que esta sumergido este

porta-muestras.

Asi pues, en un primer aspecto, la presente invencion se refiere a un dispositivo para
mantener constante la temperatura de un porta-muestras que contiene una muestra (de aqui

en adelante, dispositivo de la presente invencién), que comprende:

un recipiente térmico que contiene un liquido criogénico,
— al menos un vaso por el que fluye el liquido criogénico
— al menos un porta-muestras, alojado en el interior del vaso

— medios de bombeo del liquido criogénico configurados para bombear de forma

continua liquido criogénico hacia el vaso.

donde el vaso esta configurado para que el liquido criogénico caiga en el interior del

recipiente térmico cuando el borde del vaso es rebosado por el liquido criogénico.

En una realizacion en particular de la presente invencién, los medios de bombeo del liquido
3
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criogénico se encuentran en el interior del recipiente térmico.

En una realizacion en particular de la presente invencion, los medios de bombeo del liquido

criogénico son bombas de impulsion.

En una realizacion particular de la presente invencion, el nivel de liquido criogénico en el
recipiente térmico esta, como maximo, al mismo nivel que la parte superior del vaso donde

se aloja el porta-muestras cuya temperatura se quiere controlar.

En una realizacion en particular de la presente invencion, el recipiente térmico comprende
un nivel de control inferior, indicativo de un nivel insuficiente de liquido criogénico en el
recipiente térmico. El nivel de control inferior esta configurado de tal forma que, cuando el
liguido criogénico desciende por debajo de dicho nivel, se puede realizar un aporte externo

de liquido criogénico al recipiente térmico.

En la presente invencién, el nivel de control inferior del liquido criogénico se refiere a la
altura o medida minima que debe alcanzar el liquido criogénico en el recipiente térmico por

debajo de la cual debe haber un aporte externo del liquido criogénico.

En una realizacion en particular de la presente invencion, el nivel de control inferior de

liquido criogénico del recipiente térmico se encuentra por debajo de los medios de bombeo.

En una realizacion en particular de la presente invencion, el recipiente térmico comprende
un nivel de control superior de liquido criogénico indicativo de un nivel excesivo de liquido
criogénico (4) en el recipiente térmico (3). El nivel de control superior esta configurado de tal
forma que, cuando el liquido criogénico que se repone supera dicho nivel, se puede detener

el aporte externo de liquido criogénico.

En la presente invencién el nivel de control superior del liquido criogénico se refiere a la
altura o medida maxima que debe alcanzar el liquido criogénico en el recipiente térmico por

encima de la cual debe detenerse el aporte externo del liquido criogénico.

En una realizacién en particular de la presente invencién, el nivel de control superior de
liquido criogénico del recipiente térmico se encuentra por debajo del nivel de rebose del

vaso.

En una realizaciéon en particular, el dispositivo de la presente invencion comprende medios
de control automatico para el nivel de liquido criogénico en el recipiente térmico. En una
realizacion en particular, los medios de control automético para el nivel del liquido
criogénico, estan conectados a un sistema de aviso al usuario para que éste haga la

reposicion manual y/o conectados a un sistema automético de reposicidbn de liquido
4
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criogénico.

Con este dispositivo y teniendo en cuenta las tasas de evaporacion de los fluidos
criogénicos y los volumenes habituales de los termos utilizados en los equipos de sorcion
(entre 1 y 5 litros), se consigue mantener el nivel de liquido criogénico constante alrededor
del porta-muestras durante un periodo de tiempo que puede ser de hasta varios dias sin

necesidad de reponer liquido criogénico.

En una realizacion en patrticular, el recipiente térmico alberga mas de un vaso, dichos vasos
pueden estar a su vez conectados cada uno de ellos con medios de bombeo de liquido
criogénico. En una realizacion mas en particular, cada uno de los vasos alberga mas de un

porta-muestras.

Los medios de bombeo utilizados en la presente invencion estan configurados de tal forma
gque aportan al menos un caudal equivalente a la tasa de evaporacion del liquido criogénico

en el area transversal expuesta del vaso o de los vasos.

En un segundo aspecto, la presente invencién se refiere al uso del dispositivo de la presente

invencién en analizadores de sorcion.
Descripcién de los dibujos

La figura 1 muestra una realizacién particular de la invencion en la que el dispositivo para
mantener constante la temperatura comprende un recipiente térmico, con al menos un vaso,
al menos un porta-muestras, medios de bombeo del liquido criogénico, nivel de control

inferior y nivel de control superior.
Referencias:
— Dispositivo para mantener constante la temperatura (1)
— Porta-muestras (2)
— Recipiente térmico (3)
— Nivel de control inferior del recipiente térmico (31)
— Nivel de control superior del recipiente térmico (32)
— Liquido criogénico (4)
— Vaso (5)

— Medios de bombeo (6)
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Descripcidn detallada de la invencion

El dispositivo para mantener constante la temperatura (1) de un porta-muestras (2) de la

presente invencion comprende:
— un recipiente térmico (3) que contiene un liquido criogénico (4),
— al menos un vaso (5), por el que fluye liquido criogénico (4)
— al menos un porta-muestras (2), alojado en el interior del vaso (5)

— medios de bombeo (6) del liquido criogénico (4) configurados para bombear de forma

continua liquido criogénico (4) hacia el vaso (5).

El vaso (5) esta configurado para que el liquido criogénico (4) caiga en el interior del
recipiente térmico (3) cuando el borde del vaso (5) es rebosado por el liquido criogénico (4).

En un ejemplo de realizacién de la presente invencion, que se observa en la figura 1, se
parte de un estado inicial en el que el nivel del liquido criogénico (4) no supera el nivel de
rebose del vaso (5), una vez se conecta los medios de bombeo (6) del liquido criogénico (4),
éste rebosa por la parte superior del vaso (5) de tal forma que el liquido criogénico (4)
vuelve a caer en el recipiente térmico (3) manteniendo un nivel estable de liquido criogénico
(4) alrededor del porta-muestras (2) parcialmente sumergido en el liquido criogénico (4),
cuya temperatura se quiere controlar independientemente de la evaporacion del liquido
criogénico. En este ejemplo de realizacion, el sistema funciona correctamente hasta que el
nivel del liquido criogénico (4) contenido en el recipiente térmico (3) caiga por debajo de la
toma de los medios de bombeo (6) que es donde se encuentra el nivel de control inferior

(31) del liquido criogénico.



10

15

20

25

30

ES 2561707 Al

REIVINDICACIONES

1. Dispositivo para mantener constante la temperatura (1) de un porta-muestras (2),
caracterizado por que comprende:

— un recipiente térmico (3) que contiene un liquido criogénico (4);
— al menos un vaso (5), por el que fluye liquido criogénico (4):
— al menos un porta-muestras (2), alojado en el interior del vaso (5);
— medios de bombeo (6) del liquido criogénico (4) configurados para bombear de forma
continua liquido criogénico (4) hacia el vaso (5);
donde el vaso (5) esta configurado para que el liquido criogénico (4) caiga en el interior del
recipiente térmico (3) cuando el borde del vaso (5) es rebosado por el liquido criogénico (4).

2. Dispositivo segun la reivindicacion 1, donde los medios de bombeo (6) del liquido
criogénico (4) estan en el interior del recipiente térmico (3).

3. Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, donde los medios de

bombeo (6) son bombas de impulsion.

4. Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, donde el recipiente
térmico (3) comprende un nivel de control inferior (31), indicativo de un nivel insuficiente de

liquido criogénico (4) en el recipiente térmico (3).

5. Dispositivo segun la reivindicacién 4, donde el nivel de control inferior (31) esta por debajo

de los medios de bombeo (6).

6. Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, donde el recipiente
térmico (3) comprende un nivel de control superior (32) indicativo de un nivel excesivo de

liquido criogénico (4) en el recipiente térmico (3).

7. Dispositivo segun la reivindicacion 6, donde el nivel de control superior (32) esta por

debajo de un nivel de rebose del vaso (5).

8. Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende medios
de sefializacion para mostrar el nivel de liquido criogénico (4) para su posible reposicion

manual.

9. Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende medios

de control automético del nivel de liquido criogénico (4).
7
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10. Uso de un dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones 1-9 en analizadores de

sorcion.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201531857

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 US 6595036 B1 (NAKAI KAZUYUKI) 22.07.2003

2. Declaracion motivada segin los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

La invencion consiste en un dispositivo para mantener constante la temperatura de un porta-muestras.

Con respecto a la reivindicacion independiente 1, el documento mas relevante del estado de la técnica es el documento
D01, al cual pertenecen las referencias que se indican a continuacion. Este documento divulga un dispositivo para mantener
constante la temperatura de un porta muestras (columnas 2, 3y 4; figura 4; referencia 53) caracterizado porque comprende:
-un recipiente térmico que contiene un liquido criogénico (columna 6,, lineas 22 a 50)
-al menos un vaso, por el que fluye el liquido criogénico ( columna 6, Figura 1y 2, referencia 12 , 13)
-al menos un porta-muestras, alojado en el interior del vaso (columna 6, lineas 50 a 61; Figuras 1, 2 y 4, referencia 12a)
-medios de bombeo del liquido criogénico, configurados para bombear de forma continua liquido criogénico hacia el
vaso; (referencia 18, figuras 1y 2, columna 7, lineas 15 a 30),
donde el vaso esta configurado para que el liquido criogénico caiga en el interior del recipiente térmico cuando el borde del
vaso es rebosado por el liquido criogénico (columna 9 - columna 11)

Como se deduce del parrafo anterior, la invencion, segun la reivindicacion 1, se encuentra totalmente anteriorizada en el
documento D01, y por tanto, carece de los requisitos de novedad y actividad inventiva, segun los articulos 6.1 y 8.1 de LP.
Las reivindicaciones 2 a 9, dependientes de la reivindicaciéon 1, carecen igualmente de novedad y actividad inventiva, segun
los articulos 6.1y 8.1 de LP.

La reivindicacion independiente 10, que describe el uso del dispositivo descrito en las reivindicaciones anteriores, carece,
por razones equivalentes a las expuestas para la reivindicacion 1-9, de novedad y actividad inventiva, segun los articulos 6.1
y 8.1 de LP.
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